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AB Soft waxes, having good color, consistency, and emulsifying properties and 

useful for shoe or leather care compns . , are prepd. by mixing 50-95% montan 
wax raffinate contg. wax acids and >80% hard wax with 5-50% C14-24 fatty 
acids, partially or completely esterifying the mixt. with C2-4 glycols, 
oxidatively refining the compn. with H2S04 and alkali dichromate or chromic 
acid, and esterifying the product with C2-4 glycols. A wax was prepd. by 
mixing 600 kg C16-18 fatty acids with 1870 kg montan wax raffinate contg. wax 
acids and >80% hard wax at 100-120°, adding 345 kg 1 , 3-butanediol (I), 
heating 6 h at 120°, mixing with 2400 L 45% H2S04 for 30 min at 110-115°, 
adding 740 kg Na dichromate in aq. soln. during 45 min, heating 3 h to 125°, 
washing with dil . H2S04, esterifying with 200 kg I for 3 h, and bleaching 
with Na chlorate. The wax had acid no. 20, sapon. no. 175, ester no. 155, 
softening temp. 59°, and a bright yellow color. 
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Verfahren zur Herstellung von partialsynthetischen Weichwachsen auf Montanwachsbasis - 2 - 



(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von partialsynthetischen Weichwachsen auf 
Montanwachsbasis. Das Ziel der Erfindung besteht darin, ein Weichwachs aus einheimischen Fettsauren • ■ 

herzustellen, das sich fur die Herstellung von Schuh- und Lederpflegemitteln eignet. Bei dem erfindungsgemaBen 
Verfahren werden 50 bis 95 Ma.-tt wachssaurehaltiges Montanwachsraffinat mit 5 bis 50 Ma.-* Fettsauren mit einer 
C-Verteilung von C M bis C, 4 gemischt und anschlieBend nacheinander einer vollstandigen oder teilweisen Veresterung 
mit zweiwertigen Alkoholen, einer oxidativen Raffination mittels Schwefelsaure und Alkalidichromat oder 
Chromsaure und einer weiteren vollstandigen oder teilweisen Veresterung gemaS der ersten Veresterungsstufe 
unterzogen. 
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Erfindungsanspruch: 

Verfahren zur Herstellung von partialsynthetischen Weichwachsen auf Montanwachsbasisdurch kombinierte Veresterung von 
Wachs- und Fettsauren und Oxidative Raffination mittels Schwefeisaure und Alkalidichromat oder Chromsaure, dadurch 
gekennzeichnet, daB 50 bis 95Ma.-% wachssaurehaltiges Montanwachsraffinat mit einem Hartwachsgehalt >80Ma.-% und 5 
bis 50 Ma.-% Fettsauren mit einer C-verteilung von C 14 bis C 2d gemischt und anschlie&end nacheinander einer vollstandigen oder 
teilweisen Veresterung mit zweiwertigen Aikoholen der Kettenlange C 2 bis C 4/ einer oxidativen Raffination mittels Schwefelsaure 
und Alkalidichromat oder Chromsaure bei einem Rafflnationsgrad von 5 bis 50Ma.-% Cr0 3 , bezogen auf das veresterte 
Produktgemisch, und danach einer weiteren vollstandigen oder teilweisen Veresterung gemaB der ersten Veresterungsstufe 
unterzogen werden. 



Anwendungsgebiet der Erfindung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von partialsynthetischen Weichwachsen auf Montanwachsbasis durch 
kombinierte Veresterung von Wachssauren und Fettsauren mit mehrwertigen Aikoholen und durch oxidative Raffination mittels 
Schwefelsaure und Alkalidichromat oder Chromsaure, die sich als Weichwachskomponente, vorzugsweise zur Herstellung von 
Schuh- und Lederpflegemittel eignen. 



Charakteristik der bekannten technischen Losungen 

Zur Herstellung von Weichwachsen sind Verfahren bekannt, die auf der kombinierten Veresterung von Fettsauren und 
wachssaurehaltigen Montanwachsraffinaten mithohem Hartwachsgehalt mittels zweiwertiger Alkohole basieren. Hierbei 
werden hochwertige Fettsauren, wie z. B..Palmkernol-, Kokosfett-, Rizinusolfettsauren und deren Gemische und Stearinsaure 
verwendet. Die hierbei eingesetzten Montanwachsraffinate sind ausschlieSlich Produkte, die durch oxidative Raffination mittels 
Schwefelsaure und Alkalidichromat oder Chromsaure gewonnen werden. Zur Verbesserung der anwendungstechnischen 
Eigenschaften des Weichwachses werden bei einigen Verfahren vor, wahrend oder nach der Veresterung feste oder flussige 
Kohlenwasserstoffe, 61-, fett-, wachs- und harzartige Stoffe oder deren Gemische eingesetzt. Hierbei werden jedoch 
heuptsachlich Wollfett, Hartparaffin, Ozokerit und deren Gemische nach der Veresterung zugesetzt. 

Bei modifizierten Verfahren werden zusatzlich, die nach der Veresterung noch vorliegenden freien Fett- und Wachssauren durch 
Zugabe von basischen Verbindungen.verseift. Die mit diesen Verfahren hergestellten Produkte weisen eine groliere Harte und 
einen hoheren Erstarrungspunkt auf. 

Bei alien bisher genannten Verfahren werden Produkte mit gelber bis brauner Farbe erhalten. Diese Farbqualitaten sind zur 
Herstellug von hellfarbigen Finalerzeugnissen, insbesondere zur Herstellung von farblosen Schuh- und Lederpflegemitteln nicht 
geeignet 

Dleser Nachteil wird durch ein modifiziertes Verfahren beseitigt, In dem das Produkt nach der Veresterung und dem Zusatz von 
Wollfett, Hartparaffin oder Ozokerit oder deren Gemische zusatzlich mit einem Gemisch aus Schwefelsaure und Chromsaure bei 
einem Raffinationsgrad von ca. 30Ma.-% Cr0 3 , bezogen auf das der Raffination zugefuhrte Gemisch, behandelt wird. Mit der 
Anwendung dieses Verfahrens werden hellfarbige Produkte erhalten, die zwar der geforderten Farbqualitat entsprechen, aber 
einen wesentlich hoheren Anteil von freien Fett- und Wachssauren besitzen, der die Emulgierbarkeit und andere 
anwendungstechnische Eigenschaften des Wachses negativ beeinfluBt 



Ziel der Erfindung 

Es ist Ziel der Erfindung, ein Weichwachs auf der Basis von Montanwachsraffinaten und einheimischen Fettsauren ohne Zusatz 
anderer Stoffe, wie Wollfett, Hartparaffin und bzw. oder Ozokerit herzustellen, das den geforderten Qualitatskriterien bezuglich 
der Farbe, Konsistenz, Emulgierbarkeit und anderer anwendungstechnischer Eigenschaften entspricht und fur die Herstellung 
von Schuh- und Lederpflegemitteln geeignet ist. 



Darlegung des Wesens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von partialsynthetischen Weichwachsen auf 
Montanwachsbasisdurch kombinierte Veresterung yon Wachssauren und einheimischen Fettsauren mit zweiwertigen 
Aikoholen und durch oxidative Raffination mit Schwefelsaure und Alkalidichromat oder Chromsaure zu entwickeln. 
ErfindungsgemaB' wird die Aufgabe durch ein Verfahren gelost bei dem 50 bis 95 Ma.-% wachssaurehaltiges 
Montanwachsraffinat mit einem Hartwachsgehalt > 80 Ma.-% und 5 bis 50 Ma.-% Fettsauren mit einer C-Verteilung von C 14 bis 
C 24 / vorzugsweise der Kettenlange C 16 bis C 18 , gemischt und anschlieBend nacheinander einer vollstandigen oder teilweisen 
Veresterung mit zweiwertigen Aikoholen der Kettenlange C 2 bis C 4 , einer oxidativen Raffination mittels Schwefelsaure und 
Alkalidichromat oder Chromsaure bei einem Raffinationsgrad von 5 bis 50Ma.-%CrO 3/ bezogen auf das veresterte 
Produktgemisch, und danach einer weiteren vollstandigen oder teilweisen Veresterung gemafc der ersten Veresterungsstufe 
unterzogen werden. 

Es wurde gefunden, daS mit der erfindungsgemaSen Kombination von Veresterung, oxidativer Raffination und Veresterung 
unter Auswahl geeigneter Verfahrensparameter Weichwachs erhalten wird, das den geforderten Anspruchen bezuglich der 
Farbe, der Konsistenz, der Emulgierbarkeit und anderer anwendungstechnischer Eigenschaften gerecht wird und fur Schuh- und 
Lederpflegemittel Verwendung findet. Dabei kann auf den Einsatz von Fettsauregemischen aus Palmkerndl, Kokosol und bzw. 
oder Rizinusol verzichtet und mit Fettsaureprodukten einheimischer Produktion gearbeitet werden. 




Ausfuhrungsbeisp^^^ . 

1 In einem saurefesten, heizbaren ROhrkessel werden 600kg einer aus einheimischen naturlichen Rohstoffen gewonnene 
Fettsaure der Kettenlange C 18 bis C 18 mit 1 870 kg eines wachssaurehaltigen Montanwachsraffinates mit einem 
Hartwachsgehalt>80Ma.-%bei 100 bis 120°C gemischt. Nach der Zugabe von 345kg Butandiol-(1,3) findet unterRuhren bei 
ca 120°C die Veresterung, die ca. 6 Stunden dauert, statt. Das veresterte Produkt wird in einen saurefesten, heizbaren 
Behalter in dem 2400 1 45%ige Schwefelsaure vorgelegt werden, eingebracht und 30 Minuten bei 1 1 0 bis 1 1 5°C unter Ruhren 
emulgiert AnschlieGend werden bei einer Dosierzeit von ca. 45 Minuten 740kg Natriumdichromat als wa&nge Losung 
zugegeben Nach einer Nachreaktionszeii von 3 Stunden betragt die Temperatur des Reaktionsgemisches ca. 1 25°C. Das nach 
der Abtrennung der Chrom-lll-salzlosung gewonnene Rafflnat wird einer Wasche mit verdunnter Schwefelsaure unterzogen. 
* Diesem Verfahrensschritt schlieftt sich eine weitere Veresterungsstufe mit 200 kg Butandiol-H ,3) unter den Bedmgungen der 
ersten Veresterungsstufe an, wobei die Veresterungszeit ca. 3 Stunden betragt. Danach erfolgt eine Nachbleichung mit 
2 Vol.-% wafiriger Natriumchloratlosung. 
Kennzahlen des Weichwachses 
Saurezahl 20mgKOH/g 
Verseifungszahl 175mgKOH/g 
Esterzahl 155mgKOH/g 
FarbzahinachTGL21 161 5 
Farbe hellgelb 
Erstarrungspunkt 59°C 

2. Entsprechend dem technologischen Ablauf gemaS Beispiel 1 werden in der ersten Veresterungsstufe die folgenden 
Rohstoffrnengen eingesetzt, wobei die Verarbeitungsstufen in der gleichen Weise erfolgen, 

1 235 kg einer aus einheimischen naturlichen Rohstoffen gewonnenen Fettsaure der Kettenlange C n6 bis C 18 

1235kg eines wachssaurehaltigen Montanwachsraffinates mit einem Hartwachsgehalt >80Ma.-%. 

Kennzahlen des Weichwachses 

Saurezahl 18mgKOH/g 

Verseifungszahl 179mgKOH/g 

gsterzahl l61mgKOH/g 

Farbzahl nach TGL21 161 4 

Farbe hellgelb 

Erstarrungspunkt 54 °C 

3. Analog Beispiel 1 werden in der ersten Veresterungsstufe die folgenden Rohstoffrnengen eingesetzt. 
125kg einer aus einheimischen naturlichen Rohstoffen gewonnenen Fettsaure der Kettenlange C 16 bis C 18 
2350kg eines wachssaurehaltigen Montanwachsraffinates m'rt einem Hartwachsgehalt >80Ma.-% 
Kennzahlen des Weichwachses 

Saurezahl 23mgKOH/g 
Verseifungszahl 170mgKOH/g 
Esterzahl 147mgKOH/g 
Farbzahl nach TGL 21 161 6 
Farbe hellgelb 
Erstarrungspunkt 70°C 

4. Gegenuber dem technologischen Ablauf gemafi Beispiel 1 werden in der Raffinationsstufe die folgenden Hilfsstoffmengen 

eingesetzt. 

180kg Natriumdichromat 

600 1 45%ige Schwefelsaure 
Kennzahlen des Weichwachses 
Saurezahl 16mgKOH/g 
Verseifungszahl 1 66 mg KOH/g 

Esterzahl 140 mg KOH/g 

Farbzahl nach TGL 21 161 8 
Farbe hellgelb 
Erstarrungspunkt 66 °C 

5. GemaB Beispiel 1 erfolgt der Einsatz der folgenden Hilfsstoffmengen in der Raffinationsstufe: 

1850kg Natriumdichromat - 

6 000 1 45%ige Schwefelsaure 

Kennzahlen des Weichwachses. • 

Saurezahl 25 mg KOH/g 

Verseifungszahl 191 mg KOH/g 

Esterzahl 166 mg KOH/g 

Farbzahl nach TGL21 161 4 

Farbe hellgelb 

Erstarrungspunkt 57 °C 

6. Anstelle der aus naturlichen Rohstoffen gewonnenen Fettsauren im Beispiel 1 wird die gleiche Menge braungefarbte 
Fettsauren der Kettenlange C 14 bis C 2A , die durch Aufarbeitung von Produkten des Paraffinoxidationsverfahrens erhalten 
werden, eingesetzt. 



Kennzahlen des WeiclWJ! 
Saurezahl 
Verseifungszahl 
Esterzahl 

FarbzahlnachTGL21161 
Farbe 

Erstarrungspunkt 




ichses 



18 mg KOH/g 
172mgKOH/g 
1 54 mg KOH/g 



8 

heligelb 
61 °C 



7. Nach einem im Stand derTechnik beschriebenen Verfahren warden 288kg Palmkemaifettsauren, 108kg Stearin Oder 
Stearinsaure, 162 kg Ethylenglycol, 750ml 20%ige Schwefelsaure bei einerTemperatur von 90"C vermischt und verestertbis 
zu einer Saurezahl von 70 mg KOH/g. Es werden 1 440 kg eines wachssaurehaltigen Montanwachsraffinates mit hohem 

" Hartwachsgehalt,41 kg Ethylenglycol und 410ml 20%ige Schwefelsaure hinzugefugt. Bei einer Temperaturyon 90°C wird mit 
der Veresterung fortgefahren bis die Saurezahl auf 25mg KOH/g sinkt. Unter Ruhren.werden 47kg Wollfett, 468kg Paraffin 
und 700g Aroma in die Schmelze eingetragen. 
Kennzahlen des Weichwachses 

Saurezahl 21 mg KOH/g • • 

Verseifungszahl 142mgKGH/g 
Esterzahl 121 mg KOH/g 

Farbe gelbbisbraun 
Erstarrungspunkt 69°C 

8. Nach einem im Stand derTechnik beschriebenen Verfahren werden 500kg eines nach Beispiel 7 hergestellten Produktes mit 
einem Gemisch.aus Schwefelsaure und Chromsaure mit einem Raffinationsgrad von 30Ma.-% Cr03, bezogen auf das 
Einsatzprodukt, gebleicht. Zur oxidativen Raffination werden 1 364I Oxidationsflussigkeit aus 150kg CrOa (Konzentration: 
110 g/l) verwendet. Der BleichprozeB wird solange bei 1 1 5°C ausgetuhrt, bis die Oxidationsflussigkeit einen Gehalt von unter 
5g Cr0 3 /l aufweist. Nach Absetzen des Wachses werden die verbrauchten Oxidationsldsungen abgelassen und das Wachs 
mit verdunnter Schwefelsaure und anschlieBend mit Wasser durchgewaschen. Das Produkt laBt man wieder 1 Stunde 
absetzen und leitet das Waschwasser ab. Mit dem Auswaschen wird solange fortgefahren bis das Waschwasser weniger als 
5 g Schwefelsaure/ 1 Waschwasser enthSIt Daraufhin wird das Wachs in einem Emaileentwasserungskessel bei einer 
Temperatur von 90°C unter verminderten Druck vom Wasser bef reit. 

Kennzahlen des Weichwachses 
Saurezahl 75 mg KOH/g 

Verseifungszahl 162 mg KOH/g 

Esterzahl 87 mg KOH/g 

Farbe heligelb 
Erstarrungspunkt 69 °C 



